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上世纪 90 年代就有人应用 MC-ICPMS 方法测试锂同位素组成，到本世纪初，MC-ICPMS 测试锂同位素组成的方法已经

很成熟，并在地质中得到广泛的应用。应用 MC-ICPMS 测试锂同位素组成最关键的是将样品进行化学分离提纯，在这方面

做的比较成熟的包括日本冈山大学（Moriguti et al., 1998）和美国马里兰大学（Rudnick et al., 2004）的地球化学实验室。笔

者所在研究团队在参考二者的经验基础上，通过在马里兰大学实际学习 3 个月，经过数月的摸索，在国土资源部成矿作用与

资源评价重点实验室建立了该实验方法，将另文详细发表。 

1  实验方法 

1.1  仪器、试剂和标准 

离子含量分析在清华大学分析实验中心原子吸收光谱仪（ICP-AES）上完成，精度为 0.01×10-6；Li 同位素组成分析在

中国地质科学院矿产资源研究所新引进的 Neptune 型高分辨多接收器电感耦合等离子体质谱仪（MC-ICPMS）上完成。该仪

器由 Thermo Finnigan 公司制造，配置 9 个法拉第杯和 5 个离子计数器（Ion Counting）。除了中心杯外，其余 8 个法拉第杯

配置在中心杯的两侧，并以马达驱动进行精确的位置调节。在中心杯后装有一个电子倍增器，在最低质量数杯外侧装有 4

个离子计数器（侯可军等，2007；2008）。MC-ICPMS 为双聚焦（能量聚焦和质量聚焦）型质谱仪，采用动态变焦（ZOOM）

专利技术，可以将质量色散扩大至 17 %（侯可军等，2007；2008）。样品雾化后进入 Thermo Finnigan 公司生产的稳定进样

系统（stable introduction system，SIS)，这种稳定进样系统是气旋和斯克特雾化器的结合，可以提供更为稳定的信号和缩短

清洗时间（侯可军等，2008）。对于低含量样品，还可使用膜去溶（DSN）进样，在提高灵敏度的同时有效降低氧化物、氮

化物以及氢氧化物的干扰。 

    实验中所用的 HCl、HNO3、HF 均为优级纯酸经过 Savillex DST-1000 亚沸蒸馏系统经过二次蒸馏所得；所用乙醇为色

谱纯试剂，浓度为 99.9%；所用实验用水均为 Millipore 纯化的超纯水，电阻为 18.2 MΩ•cm。用国家钢铁测试中心提供的单

元素标准的溶液配制工作溶液， Li 元素为美国 A Johnson Matthey 公司提供的纯 Li2CO3，纯度为 99.998%。分离实验中所

用的离子交换柱有三组，前两组为聚丙烯柱，第三组为石英柱，每组都有 12根，分别填充 1.2 mL、1.5 mL和 1.0 mL AG 50W-X8

阳离子交换树脂（200~400 目），树脂填充前用 MQ 超纯水漂洗碎屑，湿法填柱，填充后用 6M HCl 和 MQ 超纯水再生。所

有化学处理过程在国土资源部同位素地质重点实验室的超净实验室完成。 

所用标准为纯碳酸锂（IRMM016-1 和 L-SVEC）和安山岩（AGV-2）。 

1.2  化学分离 

化学分离试验中，根据前人经验配制了不同浓度的工作溶液，介质为 4M HCl。 

1.2.1 交换柱 1 

    1 号柱子为 1.2 mL 阳离子交换树脂（AG50W-X8）填充的聚丙烯交换柱，用 10 mL 6M HCl 和 MQ 水再生。先加入 1 mL 

4 M HCl 平衡柱子，然后取 1mL 工作溶液（介质为 4M HCl）加入柱子中，再加入 5 mL 2.8M HCl，淋洗速度约为 0.5 mL/min，

用 Teflon 烧杯收取所加入的 1 mL 工作溶液及 5 mL 淋洗液，在约 100℃的电热板上蒸干，加入 2 mL 0.15 M HCl 备用。 

1.2.2 交换柱 2 
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    2 号柱子为 1.5 mL 阳离子交换树脂（AG50W-X8）填充的聚丙烯交换柱，用 10 mL 6 M HCl 和 MQ 水再生。将 Li 和

Na 与其他主量离子分离。将 2 mL 通过柱子 1 淋洗的工作溶液加入 2 号柱子，然后加入 21 mL 0.15 M HCl ，淋洗速度约为

0.5 mL/min，用 Teflon 烧杯收取加入的 21 mL 淋洗液，在约 100℃的电热板上加热蒸干，加入 1 mL 0.15 M HCl 备用。 

1.2.3 交换柱 3 

    3 号柱子为 1 mL 阳离子交换树脂（AG 50W-X8）填充的石英交换柱，用 10 mL 6 M HCl 和 MQ 水再生。分离 Li 和 Na

离子。淋洗液为新配制的 30%酒精与 0.5 M HCl 混合溶液。将 1 mL 经过前两个柱子处理的工作溶液加入 3 号柱子中，然后

加入 8 mL 淋洗液，淋洗速度约为 0.5 mL/min，用 Teflon 烧杯收集所加入的 8 mL 淋洗液，在约 100℃的电热板上加热蒸干

备用。 

1.3  质谱测试 

分离后的样品浓度约为 200×10-9，以 2%HNO3介质引入仪器，仪器工作参数：RF 功率 1 200 W，冷却气约 15 L/min，

辅助气约 0.6 L/min，载气1.15 L/min，雾化器类型:Menhard 雾化器（50 L/min)，分析器真空 4×10-9～8×10-9 Pa。由于锂只

有两个同位素，质谱测试过程中无法进行质量分馏的内部校正，因此测试过程严格按照以下流程：空白-标样-空白-样品-空

白-标样。测样时每组收集 20 个数据，共采集 24 组数据。测试中 7Li 的信号为 20 V 左右，6Li 信号值1.5 V。 

2  结果与讨论 

2.1  离子交换分离 

    为了清楚地了解 Li 与其它离子的化学分离流程，对 3 组柱子做了淋洗曲线，淋洗过程中以 1mL 为单位收集淋洗液。 

2.1.1 交换柱 1 

    柱子 1 粗略将 Li 在内的一些主量离子与其他稀土及重金属离子分离，所用的淋洗液为 2.8 M HCl，在这一过程中收集并

测试了包括 1 mL 工作溶液在内的前 15 mL 淋洗液。Li、Na、K、Ca、Mg、Fe 主量离子基本在前 5 mL 被淋洗出来，为了

保证回收率，笔者收集前 6 mL，其中 Li 的回收率为 101.2%~98.9%，平均值为 100.0%。 

2.1.2 交换柱 2 

柱子 2 将 Li、Na 与其他主量离子分离，所用淋洗液为 0.15 M HCl。在这一过程中，收集并测试了前 31 mL 淋洗液中

各离子浓度。收集前 21 mL 淋洗液做回收率测试，Li 的回收率为 101.9%~97.6%，平均值为 99.9%。 

2.1.3 交换柱 3 

    经过柱子 2 的分离，淋洗液中只保留了 Li 和 Na 元素，因此通过柱子 3 将 Li 和 Na 分离，使样品中只保留 Li 元素。收

集前 8 mL 进行回收率测试，Li 的回收率为 99.8%~103.3%，平均值为 100.6%。 

2.2  岩石标样测定结果 

国际标样安山岩（AGV-2）第一次分析结果 δ7Li 为 6.2‰、6.2‰、6.8‰和 7.3‰，精度为±0.53‰；第二次分析结果为

3.2‰、4.5‰和 3.8‰，精度为±0.65‰；第三次分析结果为为 5.1‰、5.1‰、5.1‰、5.1‰、5.2‰和 6.1‰，精度为±0.40‰。

而国际标样纯碳酸锂（IRMM-016）的分析结果为-0.1‰、0.3‰、0.2‰、-0.4‰、-0.5‰、-0.4‰和 0.0‰，精度为±0.31‰。

两个标样值与国际值非常接近，精度优于国际上已发表的同类仪器精度，故本实验室已建立了 MC-ICPMS 高精度测定锂同

位素的实验方法。 
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